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Huvudfoxen Kasson PROVTAGNINGSANORDNING 



FSreliggande uppfinning hAnfftr Big till en anordning 
och ett forfarande f6r provtagning for analys av ieo- 
5 cyananer, aminoisocyanater, aminer, ieotiocyanater och 

karboxylsyror som foreJcotnmex i b&de gas- och part ikel fas i 
ett lu£tfl6de. 
TEKNISK BAKGRUND 

Polyuretan(PUR) -produkter ar allmant forekommande 

10 inom industrin, framf&rallt vid tillverkning och hante- 

ring av polyuretan6kum, -ela6ter, -lim och -lacker. Poly- 
uretan framstalls genom reaktion mellan ett difunktio- 
nellt isocyanat och en polyfunktionell alkohol . Poly- 
uretanets tillf redsst&llande tekniska egenskaper har med- 

15 fdrt att anv&ndningen och anv&ndningsomrSdena okat kraf- 
tigt under det senaste decenniet . I samband med termisk 
nedbrytning av polyuretaner kan emellertid isocyanater, 
amino! socyanater och aminer bildas, och extremt hoga hal- 
ter kan &terfinnas i luft, t ex vid svetsning i bilpl&t. 

20 I samband med t ex termisk bearbetning av billack har 
utover de kanda typerna av isocyanat &ven nya typer av 
alifatiska isocyanater p&visats, Huvuddelen av de bildade 
isocyanaterna har visat sig representeras av s k l&gmole* 
kyl&ra isocyanater. S&rskilt h&ga halter av isocyanater 

2 5 kan f6rekomma under korta perioder (exponeringstoppar) , 
s&som ftr fallet vid t ex svetsning. Av alia halsov&dliga 
amnen p& gransvardeslistan har isocyanater det l&gst 
tillStna halterna. Exponering for denna nya typ av iso- 
cyanater har tidigare inte varit k&nd. Isocyanater i bkde 

30 gas- och partikelfas har plvisats i samband med svets- 
ning, slipning och kapning av lackerad bilpl&t, och h6ga 
halter av respirabla partiklar inneh&llande isocyanater 
har pavisats. I termiska n dbrythingsprodukter av lacke- 
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rad bilpl&t har man bl a p&visat metylisocyanat (MEC) , 
etylisocyanat (EIC) , propyl isocyanat (PIC) , fenyliso- 
cyanat (Phi), 1 , 6-hexametylendiisocyanat (HDI) , isoforon- 
diisocyanat (IPDI) , 2,4- och 2 , 6- toluendi isocyanat (TDI) 
och 4 , 4-metylendif enyldiisocyanat (MDI) . 

Vid termisk nedbrytning av f enol/f ormaldehyd/urea- 
(FPU) -plast bildas isocyanatsyra och metylisocyanat. 
FFU-plast anvands bl a i tralim och som bindemedel i 
mineralull (och bakelit) , vilket ar vanligt fftrekommande 
som isolering till ugnar inom industrin och i hush&ll. 
Nya anv&ndningsomr&den inom vilka exponering for isocya- 
nater p&visats ar vid l&dning och bearbetning av krets- 
kort inom elektronikindustrin, vid svetsning, slipning 
och ek&rning av lackerad plat inom bilindustrin och vid 
svetsning av lackerade kopparror. Isocyanat erna har 
varierande giftighet for organismen beroende pa deras 
kemiska och fysikaliska form. Pit grund av detta &r de 
hygieniska gr&nsvardena extremt l&ga i alia lander. For 
den utsatte personen varierar exponeringshalterna av iso- 
cyanater kraftigt vid olika arbetsmoment under en arbets- 
dag och vid haverier. Ett earskilt problem &r termiska 
nedbrytningsprodukter fr&n PUR, d& hya och helt ok&nda 
isocyanater bildas, vilkas giftighet innu inte analyse- 
rats p& ett tillf redsst&llande s&tt. Vidare har de allt- 
mer fdrfinade mStrnetoderna avslSjat exponering for iso- 
cyanater vid allt fler inom industrin f drekommande 
arbetsmoment . 

Sammanf attningsvis finns det ett flertal arbetsmo- 
ment inom en mAngfald arbetsomr&den d&r personer dagligen 
utsatts for eller riskerar att uts&ttas ffir exponering 
for isocyanater i varierande omfattning. Med tanke pi 
ieocyanaternas fruktade ben&genhet att oreaka luftvags- 
sjukdomar och att det bland polyuretanets termiska ned- 
brytningsprodukter aven finns en del cancerf ramkallande 
&mnen, t ex 2 , 4- toluendi amin (TDA) och 4 , 4-metylendiamin 
(MDA) samt MOCA, ar det av mycket etor betydelse att pa 
ett tillffcrlitligt, k&nsligt och snabbt s&tt mata den 
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eventuella f5rekomsten av isocyanater, men aven andra 
h&lsov&dliga nedbrytningsprodukter , i miljoer dkr risk 
anses foreligga. 

Pa grand av isocyanaternas hoga reaktivitet gentemot 
5 Smnen inneh&llande aktivt vate, ar flertalet utnyttjade 
metoder for matningar i luftfl6den baeerade p& derivati- 
sering i samband med provtagningen i syfte att skydda 
isocyanatgruppen och mojligg&ra en selektiv isocyanat- 
best&mning. Ett flertal reagens och metoder har presente- 

10 rats f6r bestamningen av isocyanater. Information rirande 
isocyanaternas reaktionshastighet &r emellertid begran- 
sad, och fftrluster p& grund av narvaron av inter fererande 
Smnen har redovisats for t ex X- (2-metoxifenyl)piper- 
azin(2M) och MAMA som derivatiseringsreagens for 2,4- och 

15 2,6-TDI. En av foreliggande uppfinnare nyutvecklad metod 
har ett flertal f&rdelar i j&mf6relse med ovann&mnda 
MAMA-metod. Denna nya metod, benamnd DBA-metoden pa grund 
av utnyttjandet av di-n-butylamin som reagens, mSjliggdr 
analys av flera nya typer ay isocyanater och har fdresla- 

20 gits som en internationell ISO-ref erensmetod. DBA-metoden 
ar baserad pa uppsamling av isocyanater i s k impinger- 
flaskor innehAllande DBA i toluen och med ett seriekopp- 
lat filter belaget efter impingerf laskan i flodesrikt- 
ningen. Vid ett provtagningsforf arande satts DBA-l&sning 

25 och toluen till en impingerf laska. Darefter kalibreras 
provfl&det. Ett luftflode sugs genom ett i reagenslfis- 
ningen nedsinkt ror, och isocyanater i luftflddet reage- 
rar med DBA i 16sningen. Ej reagerade gasformiga iso- 
cyanater som passerat losningen sugs genom ett i anslut- 

3 0 ning till suganordningen anordnat, reagensforsett filter. 
I detta filter binds s&lunda isocyanater som ej reagerat 
med reagensl&sningen in. Efter utfdrd provtagning 6ver- 
fors DBA-16sningen med inbundna isocyanater samt sfttts 
filtret till ett och samma provr&r for vidare transport 

35 till ett analyssteg. Impingerf laskor innehillande 10 ml 
0,01 mol DBA i toluen har anv&nts. Deuteriummarkta iso- 
cyanat-DBA-derivat satts till proverna och anvands som 
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intemstandarder. Karbamatestrar bildas genom att 2 ml 
5 M NaOH, 10 fil pyridin och 50 ^1 etylklorof omat s&tts 
till proverna. Den s k DBA-metoden har testats med av- 
seende pk isocyanater i eamband med sprut lackering med 
tv& typiska biuret- och isocyanuratadukter, HDI , IPD, 
polymer-MDI, TDI och termiska nedbrytningsprodukter fr&n 
PVR-plast. Hoga reaktionshastigheter for reaktionen mel- 
lan isocyanaterna och DBA har observerats, och metoden ar 
inte kanslig med avseende p& interf ererande &mnen. P4 
grund av att DBA kr l&tt att eliminera i samband med 
upparbetningen av provet, underlattas den ef terf 61jande 
kromatograf iska best&mningen, varigenom anvandning av 
hoga halter av reagenset m&jligg&rs. Infftr den kromato- 
grafiska bestamningen separeras den organiska fasen och 
indunstas till torrhet. Aterstoden 16ses upp i 500 yl 
acetonitril, varefter lfisningen injiceras i ett v&teske- 
kromatograf i (LC-masspektrometri (MC) system. 

Andra anvanda metoder f6r isocyanatbestSmning &r 
beh&ftade med ett antal nackdelar. Bland annat kan t ex 
inte isocyanater som f&rekommer i b&de gasfas och i 
part ikel fas i luftfl6det bindas till reagenset pi ett 
tillfredsstallande satt. Isocyanater som bef inner sig p& 
och/eller inuti partiklar, t ex damm, blir ej fullt 
tillgangliga vid analysen, utan kommer att polymeriseras 
till en typ av plaetklump. Vidare ar reagensets reaktion 
med isocyanater l&ngsam och p&verkas negativt av inter- 
ferenser fr&n andra narvarande airmen. Dessutom ar den 
minimala provtagningsvolymen ca 0,5 1 luft, och det med 
hjalp av en batteridriven luftpump erh&llna luftfl6det 
uppg&r vanligtvis till ca 1 1/min. Vidare kr&ver konven- 
tionella provtagningsanordningar manuell tills&ttning av 
16sningsmedel och reagens samt manuell is&rtagning f6r 
overforing av reagensvatska och filter med bundna iso- 
cyanater till det slutliga analysprovroret . En annan 
nackdel ar att en dylik provtagningsanordning kan mani- 
puleras f&r avsiktligt Astadkommande av falska resultat. 
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S&lunda f6religger det ett starkt behov av en for- 
battrad anordning och ett forbattrat f6rfarande for prov- 
tagnlng med avseende p& isocyanater, men aven andra 
halsov&dliga produkter, s&som amino isocyanater, aminer, 
5 isotiocyanater och karboxylsyror, p& ett snabbt, till- 
forlitligt, exakt och rnanipule rings s&kert s&tt. 
sammanf attni; ng av upppinningen 

Andam&let med ffireliggande uppfinning ar att elimi- 
nera ovann&mnda problem och &stadkomma en anordning och 
10 ett ffirfarande for fdrb&ttrad provtagning i ett luftflode 
f6r analys av isocyanter, aminoisocyanter, aminer, iso- 
tiocyanater och karboxylsyror som f&rekommer i b&de gas- 
och partikelfas, 

Detta andam&l uppn&s enligt uppfinningen med hj&lp 
15 av en anordning respektive ett forfarande av inlednings- 
vis namnt slag, vilka har de i de ef terf filjande patent - 
kraven 1 respektive 20 angivna s&rdragen. Foredragna ut- 
f dringsformer av provtagningsanordningen respektive fdr- 
farandet framg&r av de underordnade patentkraven. 

2 0 I en aspekt h&nffcr sig f&religgande uppfinning till 

en provtagningsanordning f6r analys av Smnen forekommande 
i b&de gas- och partikelfas i ett luftfldde. 

I en annan aspekt hSnfor sig uppfinningen till ett 
ffcrfarande fdr provtagning i ett luftflode med hj&lp av 
25 provtagningsanordningen enligt ffireliggande uppfinning. 

I en ytterligare aspekt h&nf6r sig ffireliggande 
uppfinning till en kit innehAllande en upps&ttning av 
flera provtagningsanordningar innehallande olika reagens 
for provtagning av olika Smnen i ett luftflSde, vilket 
30 preciseras i kravet 17. 

I annu en aspekt hanfor sig foreliggande uppfinning 
till ett f&rfarande for bindning av ett reagens till en 
yta, foretradesvis till en yta i en adsorptionsanordning 
1 och en f ilteranordning 2 i provtagningsanordningen 

3 5 enligt f6religgande uppfinning, vilket preciseras i 

kravet 18. 
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KORT BEBKRIVNING AV RITN1NGARNA 

I fig 1 visas schematiskt en f6redragen provtag- 
ningsanordning enligt foreliggande uppf inning. 

I fig 2 visas schematiskt en alternativ utffirings- 
5 form av provtagningsanordningen enligt f6religgande upp- 
f inning . 

I fig 3 visas schematiskt en ytterligare alternativ 
utf oringsf orm av provtagningsanordningen enligt fdrelig- 
gande uppf inning. 

10 BESKRIVNIN G AV FORE PRAGMA UTF6RINGSFQEMER 

F6religgande uppfinning &r bland annat baserad p& 
ett nytt forfarande f6r immobilisering av reagens i form 
av flyktiga prim&ra och sekund&ra aminer p4 en yta. 
Eftersom ett flertal s4dana anv&ndbara reagens kr flyk- 

15 tiga, &r behovet stort av att kunna immobilisera eller 
stabilisera reagens p& ytor, t ex i adsorptionsanord- 
ningar av olika slag, p& ett s&dant s&tt att reagensets 
flyktighet reduceras medan dess reaktivitet bibeh&lls. 
Detta problem har av f6religgande uppfinnare losts genom 

20 att f6rst blanda reagenset ifr&ga med en karboxylsyra . 

Karboxylf unktionen i blandningen Astadkommer dfi stabili- 
tet f6r reagenset. Den primara eller sekundara aminen 
ffcreligger i ftverskott i fdrh&llande till karboxyleyran. 
D&refter bringas denna blandning i kontakt med den yta p& 

25 vilken reagenset &r avsett att vara immobiliserat eller 
belagt, t ex p& insidan av ror eller p& partiklar eller 
kulor av olika slag. Blandningen adeorberae delvis pk 
grund av ytsp&nningen fysikaliskt pft ytan s&som en be* 
laggning, och det annars flyktiga reagenset h&lls p& 

30 plats och kan ut&va sin aktivitet. Vilka karboxylsyror 
som heist kan anvandas f6r att bidra med karboxylsyra- 
f unktionen, t ex b&de env&rda och flerv&rda, m&ttade och 
omattade, men vid en foredragen utf oringsf orm anv&nds 
myrsyra (HCOOH) , Attiksyra (CH3COOH) eller propionsyra 

35 (C 2 H 5 COOH) . Kombinationer av en eller flera olika kar- 
boxylsyror ar ocks& anv&ndbara. 
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Den primSra eller sekund&ra aminen som utgor reagens 
kan vara vilken som heist som i fri form &r flyktig och 
som har en molekylvikt understigande 300. Di-n-butyl- 
amin(DBA) Sr sarskilt foredragen vid analys av isocyana- 
5 ter och aminoisocyanater . Andra exempel p& anv&ndbara 
aminer ar andra dialkylaminer som uppfyller ovann&mnda 
krav pSi molekylvikt. 

Det har angivna uttrycket "prim&r eller sekundar 
amin" omfattar Sven en amin som utftver amingruppen kan 

10 inneh&lla en eller flera andra funktionella grupper som 

kan underlatta itnmobiliseringen och/eller adsorptionen av 
och reaktionen med prov&mnet. Exentpel p& s&dana aminer ar 
alkanol aminer, t ex etanolamin. 

De amnen f6r vilka provtagning skall &ga rum med 

15 hjalp av forfarandet och provtagningsanordningen enligt 
foreliggande uppf inning &r forst och frimst isocyanater, 
aminoisocyanater och aminer, men Aven isotiocyanater och 
karboxylsyror kan komma ifr&ga. S&som angetts ovan fore- 
kommer ofta dessa amnen i bide gas- och partikelfas, 

20 vilket tidigare har f&rsv&rat genomf 6randet av en till- 
forlitlig analys. Vidare ar m&nga av dessa foreningar 
flyktiga och sa reaktiva att de inte kan underkastas 
provtagning utan att kemiskt f dr&ndras . 

Provtagningsanordningen enligt foreliggande uppfin- 

25 ning inbegriper en adsorptionsanordning 1 som vid en 
foredragen utf firingsf orm, s&som visas i Fig 1, &r 
vasentligen l&ngstr&ckt, heist r&rformig eller ih&ligt 
cylindrisk, med ett forh&llande mellan lSngd och inner- 
diameter av mer an 5, f dretradesvis ca 10- Ett sadant 

30 adsorptionsror, aven ben&mnt "denuder", kan ha en l&ngd 
av 1 cm till 1 m och en innerdiameter av 0,1 mm till 1 
cm. Adeorptioneanordningen 1 kan vara tillverkad av plast 
eller n&got annat material med l&g vikt . Vid den fore- 
dragna utf oringsformen med en rorformig adsorprions- 

35 anordning 1 &r reagenset belagt eller immobiliserat p& 
roretfi innerv&ggar i blandning med karboxylsyra. 
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Vid anv&ndning av provtagningsanordningen bringas 
provluft inneh&llande Smnet som ekall analyseras att pas- 
sera genom adeorptioneanordningen 1, varvid merparten av 
arnnet i gasfas forst adsorberas p& och d&refter reagerar 
5 med det p& rorv&ggarnas insidor immobiliserade reagenset. 
Den andel av Stnnet eom ar bundet p& och eller i partiklar 
passerar dock genom adeorptioneanordningen 1 tillsammans 
med en liten mangd av amnet i gasfae som inte adsorbe- 
rats . 

10 Vid en annan utf firingsf orm kan adeorptioneanord- 

ningen 1 utgSras av en badd eller ekiva av packade 
partiklar, t ex av glas, kiseldioxid eller plast, till 
vilka reagenset immobiliserate sisom beskrivite ovan. 
Dimensionerna f&r denna b&dd ar inte kritisk, men den ar 

15 f 6retradesvis utformad som en platt cylinder. 

Provtagningeanordningen enligt foreliggande uppfin- 
ning inbegriper aven en f ilteranordning 2, som inte ar 
kritisk vad betraffar dimensionerna, men som ffiretrades- 
vie ar utformad som en huvudsakligen platt cylinder med 

2 0 en innerdiameter som &r storre &n eller lika med den f6r 

adsorptionsanordningen 1. Pilteranordningen kan vara av 
vilken typ som heist som Astadkommer separation av par- 
tikelfas och gasfas i fl6det, och utgors t ex av ett 
glas- eller plastmaterial med en pordiameter av ca 0,1-20 
25 foretr&desvis 0,3-0,5 ^im, och heist ca 0,4 Jim. Fil- 

teranordningen 2 ar impregnerad med immobiliserat reagens 
p& samrna satt som adeorptioneanordningen 1. Amnen som 
fdreligger i fast fas, dvs p& eller i partiklar, i det 
paseerande luftflfidet loses upp fr&n partiklarna i fil- 

3 0 teranordningen 2 och reagerar dar med immobiliserat 

reagens. I fallet med DBA som reagens f6r reaktion med 
och inbindning av isocyanater, aminoisocyanater och 
aminer sker bindningsreaktionen omedelbart och p&verkas 
inte av interf ererande amnen i provet . 
35 provtagningsanordningen enligt f&religgande uppf in- 

ning inbegriper &ven en pump- eller euganordning 3 som 
kan vara av vilken typ som heist som istadkommer erfor- 
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derlig passage av luftfl6det genom provtagningsanord- 
ningen, men fir f 6retr&desvis en suganordning i form av 
ett vakuumr6r eller en deplacementspump, s&som en slang- 
pump, membranpump, sprutpump eller pump av kugghjulstyp. 
5 Denna Sr vid den fdredragna utforingsformen f oretr&desvis 
arrangerad i nedre Anden av provtagningsanordningen, dvs 
efter f ilteranordningen© 2 Snde f6r utlopp av luftfl&de, 
Dessutom b6r pump- eller suganordningen 3 inte vara inte- 
grerad i provtagningsanordningen, utan b&r kunna utnytt- 

10 jae mer fin en g&ng i fallet med en provtagningsanordning 
av eng&ngstyp. Vidare b6r den vara fftrsedd med en m&tan- 
ordning £6r f aststAllande av onskv&rd m&ngd luft som 
skall sugas genom. Denna m&ngd luft styrs av det tillAtna 
gr&nsvSrdet fdr imnet ifr&ga. Pump- eller suganordningen 

IS 3 kan dessutom vara anpassad b& att passagen av luftfl6de 
styrs p& ett s&dant satt att ett konstant luftfl6de upp- 
rx&e under prov-tagningstiden. 

SAsom visas i fig 1 kx vid en fdredragen utfSrings- 
form av provtagningsanordningen enligt f&religgande upp- 

20 finning adsorptionsanordningen 1/ f ilteranordningen 2 och 
pump- eller suganordningen 3 arrangerade p& sA satt att 
f ilteranordningen 2 ar anordnad me 11 an adBorbentanord- 
ningen 1 och pump- eller suganordningen 3. vidare Ar 
adsorptionsanordningen 1 vid denna fdredragna utf6rings- 

25 form ett cylindriskt adsorbentrdr (denuder) med reagens 
immobiliserat eller belagt pA rorets innerv&ggar. Vid 
drift paseerar luft in genom ett inlopp 6 f6r luftflode, 
genom adsorbent rdret 1 och d&refter genom f ilteranord- 
ningen 2 innan luftfl&det str6mmar ut genom ett utlopp 7 

3 0 for luftfl&de i anelutning till f ilteranordningens 2 

nedre Ande. Vid den mest foredragna utf ftringsf ormen sugs 
ett luftflode innehAllande isocyanater, aminoisocyanater, 
isotiocyanater, aminer och/eller karboxylsyror genom 
provtagningsanordningen, vara adsorbentrfir 1 och filter- 

35 anordning 2 Ar impregnerade med di-n-butylamin (DBA) - 
Huvuddelen av dessa Amnen i gasfas adsorberas i och 
reagerar med reagenset i adsorptionsrdret 1, medan huvud- 
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delen av dessa amnen i partikelfas adsorberas i och rea- 
gerar med reagenset i f ilteranordningen 2. 

Vad gSller aminer i luftflddet sker daremot ingen 
reaktion med reagenset, utan aminerna bildar jonpar med 
5 karboxylsyrorna i bel&ggningen best&ende av blandningen 
av reagens och karboxylsyror, varigenom ett salt bildas. 

I fig 2 visas en alternativ utf ftringsf orm av prov- 
tagningsanordningen enligt foreliggande uppf inning. Enda 
skillnaden gentemot provtagningsanordningen i fig 1 Sr 
10 att adsorptionsanordningen 1 och f ilteranordningen 2 har 
inverterats, vilket inneb&r att vid genomsugning av ett 
luftflode adsorberas fftrst huvuddelen av amnet i parti- 
kelfas, varefter huvuddelen av Smnena i gasfas adsor- 
beras . 

15 Provtagningsanordningen enligt foreliggande uppfin- 

ning inbegriper dessutom en reagensbeh&llare 4. Reagens- 
behallaren 4 inneh&ller samma reagens som ftr immobilise- 
rat i blandning med karboxylsyra i adsorbent anordningen 1 
och f ilteranordningen 2. I reagensbeh&llaren 4 saknas 

20 dock karboxylsyra, och reagenset kan vara mer eller 

mindre ldst i ett organiskt 16sningsmedel# t ex toluen 
eller acetonitril, dock ej i alkohol. Reagensbeh&llaren 4 
&r inte kritisk vad betr&ffar utf ormningen, men &r f6re- 
tradesvis rdrformig och anordnad parallellt med adsorp- 

25 tionsroret 1. Alternativt kan reagensbeh&llaren 4 vara 

koncentriskt anordnad i fdrh&llande till adsorptionsrfiret 
1 och Balunda omsluta detta, vidare kan reagens be ha liar en 
4 alternativt vara ansluten till f ilteranordningen 2 . Vid 
den f6redragna utf fcringsformen &r emellertid reagensbe- 

30 hSllaren 4 ansluten till den rorformiga adsorbent anord- 
ningen 1. Nar ett onekat luftflfide passerat genom prov- 
tagningsanordningen enligt foreliggande uppf inning, 
st&ngs inloppet 6 f6r luftflode och utloppet 7 f&r luft- 
flode med hjalp av l&mpliga konventionella tillslutnings- 

3 5 anordningar. P& ah s&tt cistadkoms ett slutet system, i 
vilket emellertid en liten m&ngd ej adeorberat Amne i 
bSde gasfas och partikelfas vanligtvis firms kvar. P6r 
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mdjliggdrande av en fullst&ndig och exakt analys av &mnet 
som skall analyseras, t ex isocyanater , slapps reagenset 
fr&n reagensbeh&llaren 4 in i detta slutna system och 
reagerar med ovann&mnda ej reagerade Sonne. Ffiretr&desvis 
5 sker detta i hog grad automat is Jet n&r provtagningsanord- 
ningen tillslutits, men kan Sven ske manuellt med hj&lp 
av ett utanpA provtagningsanordningen anordnat reglage. 
<5verf 6ringen av reagens kan t ex ske automatiskt i det 
moment dk provtagningsanordningen efter provtagningen tas 

10 loss fr&n sitt l&ge, t ex n&gon form av inf&stning. M&ng- 
den reagens i reagensbeh&llaren 4 ar naturligtvis i 6ver- 
skott i fdrh&llande till den berfiknade m&ngden av ej rea- 
gerat amne i ovarm&mnda slutna system. 

Reagensbeh&llaren 4 kan vara integrerad i provtag- 

15 ningsanordningen eller vara l&stagbart anordnad. En om- 
kopplingsanordning 5 belagen mellan reagensbeh&llaren 4 
och adsorptionsanordningen 1 eller f ilteranordningen 2 
kan utgoras av vilken konventionell Sppnings- och stang- 
ningsbar ventil som heist som ombesorjer overfdring av 

20 reagens till adsorptionsanordningen 1 och f ilteranord- 
ningen 2 . 

S&som namnts ovan kan den del av provtagningsanord- 
ningen som inbegriper adsorptionsanordningen 1 och f il- 
teranordningen 2 vara tillverkad i ett enda stycke. P£ sfi 

25 satt tillhandah&lls en latthanterlig, spills&ker och 

sv&rmanipulerbar provtagningsanordning f6r exakt m&tning 
av m&ngden av ett sarekilt &mne i ett luftfl6de. Provtag- 
ningsanordningen kan dessutom med lStthet forvaras i 
fickan, och kan p& ett enkelt och i s&kerhetssynpunkt 

3 0 fordelaktigt satt skickae vidare f6r slutlig analys , t ex 
med hjalp av vatekekromatograf i och masspektrometri - 

I det fall d& provtagningsanordningen f6r provning 
skall forvaras si 13mg tid att det i adsorptionsanord- 
ningen 1 och f ilteranordningen 2 immobilieerade reagen- 

35 sets stabilitet aventyras, kan immobiliseringen i stltllet 
ske n&ra inpa provtagningen genom att blandningen av 
reagens och karboxylsyra sitts till anordningama 1 och 
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Hu ^ fa Soc^c s sS pass lfingt i f6rv&g att fullst&ndig belaggning 
och immcbil leering hinner &ga rum. Denna sA kallade 
aktivering av provtagningsanordningen kan ingk som ett 
valfritt steg vid provtagningsforf arandet , framfdr allt 
5 nar instabila reagens utnyttjae, t ex for m&tning av 
aldehyder. Blandningen kan f6re aktiveringssteget 
f&rvaras i en sSrskild beh&llare aneluten till 
provtagningsanordningen, och tille&ttningen kan ske via 
en omkopplingsanordning, t ex en ventil, som kan styras 

10 manuellt eller mer eller mindre automat i ekt . 

Vid f6rf arandet for provtagning enligt f6religgande 
uppfinning placeras eller h&lls provtagningsanordningen 
enligt foreliggande uppfinning, vilken provtagningsanord- 
ning framst Silts enligt det ovan beskrivna f6rf arandet 

15 f6r inunobilisering av reagenset, pA det st&lle d&r prov- 
tagning av luftflfidet skall aga rum f6r analys av det 
specif ika Amnet ifr&ga. Pump- eller suganordningen 3 
stalls in pA ett 6nskat flfide beroende p& det till&tna 
gr&nsvardet for Amnet som skall analyseras. 

20 Med hjalp av fftreliggande uppfinning kan sAlunda 

totalmangden av Smnet ifr&ga i luftflfidet kvantitativt 
bestAmmas pA ett tidigare ej mojligt satt. Om sA Ar 6nsk- 
vart, kan mAngden av amnet i gasfasen bestAmmas separate 
liksom mangden av amnet i partikelf asen. Oftast Ar det 

25 emellertid av etorst intresse att samtidigt beetAmma 
totalmangden av Amnet i b&de gas- och partikelf asen, 
vilket uppnAs med den foredragna utf 6ringsformen av f6re- 
liggande uppfinning. 

provtagningsanordningen enligt ffireliggande uppfin- 

30 ning kan aven utnyttjae f6r direkt bestAmning av amnet i 
frAga, varvid t ex en f argindikator bringas i kontakt med 
det reagerade amnet i eller i anslutning till provtag- 
ningsanordningen . 
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EXEMPEL 

Vid ett forsdk med n utf Aringef orm av provtagnings- 
anordningen enligt f&religgande uppfinning utnytt jades en 
adsorptionsanordning (1) baserad p& ett denuderr£r, medan 
5 f ilteranordningen (2) utgjordes av ett glasf iberf ilter av 
typ A/E (SKC, PA, USA) med en diameter av 13 mm, en 
tjocklek av 1 mm och en porstorlek av 0,3 Jim. Denuder- 
roret och filtret hade i f&rv&g impregnerats med 100 
respektive 50 \il reagenslosning, som beretts genom att 

10 0,5 ml ren di-n-butylamin (DBA) och 0,5 ml koncentrerad 
attiksyra under omr6ring eatts till 5 ml toluen. Efter 
tills&ttning av denna reagens loaning till denuderrSret 
respektive filtret fick losningsmedlet avdunsta. Filtret 
i provtagningeanordningen 4r placerat i en f ilterhallare 

15 av teflon (Millipore Swinnex 13, Milford, MA, USA) . 

En reagensbehillare inneMtllande ren DBA i toluen ar 
ansluten till denuderrdret i provtagningeanordningen via 
en konventionell ventil. Vid ett forsdk placeradee kSnda 
mangder isocyanater, dvs 0,3 ^ig f enylisocyanat , 0,3 ng 

20 hexametylendiisocyanat och 0,4 ^g toluendiisocyanat , i 
glaeror framfdr inloppet till provtagningeanordningen- 
Luft sogs genom provtagningeanordningen med hj&lp av en 
konventionell membranpump med ett flode av ca 0,2 
liter /min* Efter 2 min vSrmdes provtagningeanordningen 

25 med en varmluf tspistol, och efter en total provtagnings- 
tid av 4 min avslutadee f&rs6ket. DBA och toluen i 
reagensbeh&llaren slapptee genom ventilen in i denuder- 
roret for reaktion med ej reagerade isocyanater i denu- 
derroret och filtret. Det till denuderr6ret och filtret 

30 eatta toluenet loser upp reaktioneprodukten som bildas 
nar isocyanaterna reagerat med DBA, varf6r denna reak- 
tionsprodukt helt och h&llet befinner sig i loaning i 
provtagningeanordningen, dvs finns varken kvar immobi- 
lieerat pa denuderr&rete innervfiggar eller p4 filtrets 

3 5 yta. N&r s4 skett satts en faststSlld mangd intern 
standard i form av deuteriummftrkta isocyanater till 
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provtagningsanordningen, vars inlopp och utlcpp d&refter 
forsluts inf6r vidare transport ffir laboratorieanalys . 

Infer laboratorieanalysen oppnades provtagningsan- 
ordningen, och den d&ri befintliga DBA-16sningen inneh&l- 
5 lande ovann&mnda reaktioneprodukt dverffirdes till ett 
annat provrdr. D&refter eliminerades toluenet genom in- 
dunstning, f61jt av tills&ttning av 0,5 ml acetonitril. 
Proverna var d&refter fardiga f&r analys med v&tske- 
kromatograf i (LC) kopplad till masspektrometri (MS) . 

10 Separationen av de olika isocyanatreaktionsprodukterna 
&gde rum med hjalp av LC-teknik och MS-detektion. 
Masspektrometern var kopplad i serie efter ett LC- system. 
En kolonn av typ Hypereil C^g utnytt jades. 

Isocyanatema detekterades genom att [M+l]*-joner f6r 

15 DBA-derivaten overvakades . Ur f 6rh411andena mellan ytorna 
f6r intern standard och prov erh611s kalibreringskuzvor , 
fr&n vilka m&ngden isocyanat i provet best&mdes. Detek- 
tionsgranaerna &r ca 0,2 ng per isocyanat och prov. 

Vid det utforda fors&ket visade det sig att isocya- 

20 naterna uppsamlades i provtagningsanordningen i ett ut- 
byte av 100 ± 10%. 
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PATENTKRAV 

1 . Provtagningsanordning f 6r analys av ett &mne som 
5 &r valt fr&n den grupp aom beet&r av isocyanater, amino- 

isocyanater, isotiocyanater, aminer ocb karboxylsyror och 
som fflrekommer i b&de gas- och i partikelfas i ett luft- 
fl6de avsett att paesera genom provtagningsanordningen, 
kannetecknad d&rav, att den inbegriper 

10 a) en adsorptionsanordning (1) for passage av luftflft- 
det och forsedd med en belaggning av en blandning av ett 
reagens i form av primara eller eekundftra aminer och en 
karboxylsyra f6r adsorption av och reaktion med Amnet i 
luftfl&dets gasfas, 

15 b) en f ilteranordning (2) fdr passage av luftflddet och 
fdrsett med blandningen av reagens och karboxylsyra for 
adsorption av och reaktion med Smnet i luftf lddets parti- 
kelfas, och 

c) en reagensbeh&llare (4) irmehAllande reagenset, 
20 varvid reagensbehillaren (4) &r ansluten till ad- 

sorptionsanordningen (1) och/eller f ilteranordningen (2) 
via en omkopplingsanordning (5) f&r Averf firing av reagens 
till dessa och reaktion dfiri med ej reagerat Amne. 

2. Provtagningsanordning enligt kravet 1, k & n - 
25 netecknad d&rav, att adsorptionsanordningen (1) 

ar rdrformig i luf tf Ifidesriktningen, varvid f6rh411andet 
mellan l&ngd och innerdiameter &r mer An S, ffiretr&desvis 
ca 10. 

3. Provtagningsanordning enligt kravet 2, k k n - 
30 netecknad d&rav, att adaorptionsanordningens (1) 

innerv&ggar &r belagda med blandningen av reagens och 
karboxylsyra . 

4. Provtagningsanordning enligt nftgot av de ffire- 
g&ende kraven, k&nnetecknad d&rav, att 

35 blandningen innehAller en eller flera olika karboxyl- 
syror, ffiretrfldeevie myrsyra, fittikeyxa eller propion- 
syra, eller en kombination d&rav. 
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5. Provtagningsanordning enligt n&got av fdregaende 
krav, kannetecknad d&rav, att reagenset ar 
di-n-butylamin (DBA) . 

6. Provtagningsanordning enligt kravet 1, k & n - 

5 netecknad d&rav, att de prim&ra eller eekund&ra 
aminerna ar flyktiga i obunden form och har en tnolekyl- 
vikt vardera av mindre &n 300. 

7. Provtagningsanordning enligt kravet 1, kan- 
netecknad darav, att adsorptionsanordningen (1) 

10 har en ovre ande med ett inlopp (6) for luftflode och en 
nedre ande som ar ansluten till en ovre &nde hos filter- 
anordningen (2) och varvid f ilteranordningen (2) har en 
nedre &nde med ett utlopp (7) f6r luftfldde. 



15 netecknad d&rav, att provtagningeanordningen &r 
inverterad p& s& s&tt att inloppet (6) for luftfl6de &r 
anordnat i f ilteranordningens (2) nedre &nde och att ut- 



netecknad d&rav, att den &r fdrsedd med en pump- 
eller suganordning (3) f6r istadkommande av passage av 
luftfl&det genom adsorptionsanordningen (1) och filter- 
anordningen (2) , och att den &r ansluten till antingen 
25 adsorptionsanordningen (1) eller till f ilteranordningen 

(2) . 

10. Provtagningsanordning enligt kravet 9, kan- 
netecknad d&rav, att pump- eller suganordningen 

(3) ar ansluten till nedre' &nden av f ilteranordningen 
30 (2) . 

11. Provtagningsanordning enligt kravet 10, kan- 
netecknad darav, att pump- eller suganordningen 
(3) ar ett vakuumrfcr eller en deplacementspump, foretra- 
desvis en slangpump, membranpump, sprutpump eller pump av 

3 5 kuggh j ul styp . 

12. Provtagningsanordning enligt kravet 1, kan- 
netecknad d&rav , att adsorptionsanordningen (1) 



6. Provtagningsanordning enligt kravet 7, k & n 



20 



loppet (7) for luftflSdet &r anordnat i adsorptionsanord- 
ningens (1) 6vre Ande. 

9. Provtagningsanordning enligt kravet 1/ k & n - 
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utgors av en kropp packad med partiklar belagda med 
blandningen av reagens och karboxylsyra . 

13. Provtagningsanordning enligt kravet 1, k k n - 
netecknad darav, att f ilteranordningen (2) ar 

5 utformad som en vaeentligen platt cylinder med en dia- 
meter som ar stdrre an eller lika med den for adsorp- 
tionsanordningen (l) , att den inbegriper partiklar be- 
lagda med reagenset i blandning med karboxylsyra, och att 
den har en medelpordiameter av 0,1-20 fim, f6retr&desvis 
10 0,2-2 jim, och heist 0,4 Jim. 

14. Provtagningsanordning enligt kravet 1, k & n - 
netecknad d&rav, att reagensbeh&llaren (4) via 
omkopplingsanordningen (5) ar ansluten till adeorptions- 
anordningen {1> eller f ilteranordningen (2) for automa- 

15 tisk overforing av reagens d&rtill efter avelutad prov- 
tagning och tillslutning av inloppet (6) respektive ut- 
loppet (7) fdr luftflftde f6r reaktion med i provtagnings- 
anordningen kvarvarande, ej reagerat &mne. 

15. Provtagningsanordning enligt kravet 2, k & n - 
20 netecknad d&rav, att reagensbeh&llaren (3) ar 

anordnad s&aom ett koncentriskt ror kring adsorptions- 
anordningen (2) . 

16. Provtagningsanordning enligt kravet 1, k & n - 
netecknad d&rav, att adsorptionsanordningen 1 

25 och f ilteranordningen 2 fir inneslutna i ett enhetligt 

holje med tillelutningsbart inlopp (6) respektive utlopp 
(7) for luftflSdet. 

17. Kit inbegripande flera provtagningsanordningar 
enligt nagot av de f6reg&ende kraven f6r provtagning med 

30 avseende p& flera av de olika imnena samtidigt eller vid 
olika tidpunkter, varvid reagenset i respektive provtag- 
ningsanordning Slt valt med avseende pA det amne det skall 
reagera med i luftfl&det. 

18. P6rfarande fdr immobilisering av flyktiga prima- 
3 5 ra och sekund&ra aminer, fSretridesvis di-n- butyl amin, pi 

en yta, kfinnetecknat d&rav, att den flyktiga 
primara eller sekund&ra aminen blandas med en karboxyl- 
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syra, f firetridesvis tnyrsyra, &ttikeyra eller propionsyra, 
och att ytan d&refter bel&ggB med den bildade bland- 
ningen. 

19. Fdrfarande enligt krav 18 # kanneteck- 
5 n a t dSrav, att en eller flera olika prim&ra och/eller 
sekund&ra arniner, foretradevis di-n- butyl amin, immobili- 
seras i en adsorptionsanordning (1) och/eller en filter- 
anordning (2) i en provtagningsanordning eller kit enligt 
n&got av kraven 1-17. 

10 20. Porfarande for provtagning med avseende p& ett 

Smne, som kr valt fr&n den grupp som bestir av ieocya- 
nater, aminoieocyanater, isotiocyanater , arniner och 
karboxylsyror och som ffirekommer i b&de gas- och parti- 
kelfas i ett luftflode, med hjSlp av en provtagnings- 

15 anordning enligt n&got av kraven 1-17, kSnne - 
t e c k n a t dfirav, att det inbegriper stegen att 

bringa luftflodet att passera genom adsorptione- 
anordningen (1) och f ilteranordningen (2) med hjalp av 
pump- eller suganordningen (3) f&r adsorption och reak- 

20 tion d&ri av Smnet i bade gasfas och partikelfas, 

att tillsluta provtagningsanordningens inlopp (6) 
och utlopp (7) efter passage av en bestamd volym luft, 
varvid omkopplingsanordningen (5) till reagensbeh&llaren 
(4) med automatik ombeefirjer for 6verf firing av reageneet 

2 5 d&ri till adsorptionsanordningen (1) och f ilteranord- 
ningen (2) £dr reaktion dari med kvarvarande, ej reagerat 
ckmne, och att 

slutligen underkaeta provtagningsanordningen kvali- 
tativ och/eller kvantitativ analys, 

30 varvid eventuellt ett vid forfarandet inledande 

aktiveringssteg utfore, vid vilket blandningen av reagen- 
Bet och karboxylsyran satts till adsorptionsanordningen 
(1) och t ilteranordningen (2) nara inpa provtagningens 
bfir j an . 

35 21. Forfarande enligt kravet 15, k k n n e - 

t e c k n a t darav, att ieocyanater, aminoisocyanater, 
isotiocyanater, arniner och karboxylsyror adsorberas av 
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och reagerar med di-n-butylamin i provtagningeanord- 
ningen . 

22. Fdrfarande enligt kravet 16, k&nne- 
t e c k n a t darav, att ett luftfldde av 0,001-1 1/min, 
5 f ore trades vis 10-100 ml/min, bringas att paeeera genom 
provtagningeanordningen . 
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SAMMANDRAG 



En provtagningsanordning fdr analys av ett amne som 
&r valt fr&n den grupp som best&r av isocyanater , amino- 
5 isocyanater, isotiocyanater, aminer och karboxylsyror och 
som forekommer i b&de gas- och i partikelfas i ett luft- 
flode avsett att passera genom provtagningsanordningen 
beskrivs, varvid den inbegriper 

a) en adsorptionsanordning (1) fftr passage av luftflo- 
10 det och fdrsedd med en bel&ggning av en blandning av ett 

reagens i form av prim&ra eller eekund&ra aminer och en 
karboxylsyra for adsorption av och reaktion med Amnet i 
luftflodets gasfas, 

b) en f ilteranordning (2) for passage av luftfl6det och 
15 f Srsett med blandningen av reagens och karboxylsyra f6r 

adsorption av och reaktion med amnet i luftflodets parti- 
kelfas, och 

c) en reagensbeh&llare (4) innehSllande reagenset, 
varvid reagensbeh&llaren (4) ar ansluten till ad- 

20 sorptioneanordningen (1) och/eller f ilteranordningen (2) 
via en omkopplingsanordning (5) ffir overf&ring av reagens 
till desea och reaktion d&ri med ej reagerat amne. 
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